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Beschreibung 

Die  Erfindung  betrifft  ein  verfahren  zum  Tem- 
pern  von  imprägnierten,  kohlenstoffhaltigen  Rohlin- 
gen,  insbesondere  zur  Herstellung  feuerfester  Stei- 
ne,  Graphitelektroden  oder  dergleichen,  die  mit 
Pech  oder  dergleichen  kohlenstoffhaltigem  Imprä- 
gniermittel,  das  oberhalb  einer  Grenztemperatur  Tg 
von  etwa  300  °  C  (Grad  Celsius)  unter  Normaldruck 
(=  105Pa(=  Pascal))  Kohlenwasserstoff  und  ande- 
re  schädliche  Gase  ausgast,  imprägniert  sind,  bei 
welchem  Verfahren  die  Rohlinge  in  einem  Autoklav 
von  Inertgas  umgeben  sind  und  auf  die  Temper- 
temperatur  Tt  erhitzt  und  dann  abgekühlt  werden, 
bei  welchem  die  Rohlinge  kalt  -  das  heißt  unterhalb 
der  Grenztemperatur  Tg  -  in  einen  bis  zu  einem 
inneren  Höchstdruck  Ph  im  Dauerbetrieb  belastba- 
ren,  innen  inert  beheizbaren  kalten  Autoklav  gestellt 
werden,  bei  welchem  der  Autoklav  dann  gasdicht 
verschlossen  wird,  bei  welchem  der  Autoklav  dann 
evakuiert  wird  auf  einen  Vakuumdruck  Pv,  bei  wel- 
chem  der  Autoklav  dann  mit  Inertgas  gefüllt  wird 
bis  zu  einem  Startdruck  Ps  von  mindestens  105Pa 
und  bei  welchem  dann  bei  gasdichtem  Abschluß 
das  Innere  des  Autoklav  auf  die  Tempertemperatur 
Tt  erhitzt  und  auf  der  Tempertemperatur  gehalten 
wird,  bis  die  Rohlinge  auf  die  Tempertemperatur  Tt 
im  wesentlichen  durchgewärmt  sind. 

Ein  solches  Verfahren  ist  aus  der  US-A- 
3,504,065  bekannt.  Bei  diesem  bekannten  verfah- 
ren  treten  Schwelstoffe,  schädliche  Gase  und  der- 
gleichen  Schadstoffe  aus  den  Rohlingen  aus  und 
müssen  entsorgt  werden. 

Aus  der  DE-A-37  40  903  ist  ein  Verfahren  zur 
Herstellung  von  Kohlenstoff-  oder  Elektrographit- 
körpern  bekannt,  die  zunächst  eine  primäre  thermi- 
sche  Behandlung  in  Wasserstoffatmosphäre  unter 
erhöhtem  Druck  durchlaufen  und  anschließend  eine 
Calcinierbehandlung  bei  weiter  erhöhter  Tempera- 
tur  erfolgt.  Dadurch  lassen  sich  Kohlenstoff-  oder 
Elektrographitkörper  mit  erhöhter  Rohdichte  und 
Festigkeit  herstellen.  Auch  bei  diesem  Verfahren 
treten  schädliche  Gase  und  dergleichen  Schadstof- 
fe  aus  den  Rohlingen  aus  und  müssen  entsorgt 
werden. 

Die  Aufgabe  der  Erfindung  besteht  darin,  ein 
Verfahren  anzugeben,  das  beim  Herstellen  von 
kohlenstoffhaltigen  Rohlingen  die  Umwelt  weniger 
belastet  und  gleichzeitig  die  Herstellung  von  koh- 
lenstoffwasserhaltigen  Rohlingen  mit  erhöhter  Ver- 
kokungsrate  gewährleistet. 

Diese  Aufgabe  wird  dadurch  gelöst,  daß  die 
Inertgaseinfüllung,  insbesondere  die  vor  Beginn 
des  Temperns  eingefüllte  Inertgasfüllung,  so  be- 
messen  ist,  daß  bereits  bei  Erreichen  einer 
Schwelltemperatur  Ts,  die  zwischen  der  Temper- 
temperatur  Tt  und  der  Verkokungstemperatur  Tv 
liegt,  bei  der  die  Verkokung  des  Imprägniermittels 

unter  dem  jeweils  herrschenden  Betriebsdruck  Pb 
beginnt,  insbesondere  bereits  bei  Erreichen  dieser 
Verkokungstemperatur  Tv,  der  endgültige  Betriebs- 
druck  Pb,  der  fast  in  der  Höhe  des  Höchstdruckes 

5  Ph  liegt,  erreicht  ist  und  dann  durch  Ablassen 
überschüssigen  Inertgases  bis  zum  Erreichen  der 
Tempertemperatur  Tt  konstant  aufrechterhalten 
wird,  der  Betriebsdruck  Pb  bei  Tempertemperatur 
Tt  zwischen  10G  und  108Pa,  insbesondere  zwi- 

io  sehen  10G  und  107Pa  liegt,  nach  dem  Durchwär- 
men  der  Rohlinge  auf  die  Tempertemperatur  Tt  die 
Beheizung  abgebrochen  und  das  Innere  des  Auto- 
klaven  abgekühlt  wird  bis  auf  mindestens  die 
Grenztemperatur  Tg,  dann  zum  Druckausgleich 

75  überflüssiges  Inertgas  abgelassen  wird  und  dann 
der  Autoklav  geöffnet  und  die  getemperten,  kalten 
Rohlinge  entnommen  werden. 

Da  nach  der  Erfindung  die  Rohlinge  sich  inner- 
halb  des  geschlossenen  Autoklavs  befinden,  solan- 

20  ge  sie  über  die  Grenztemperatur  erhitzt  sind,  fallen 
die  Schadstoffe  nur  innerhalb  des  geschlossenen 
Autoklavs  an  und  können  einwandfrei  kontrolliert 
werden. 

Beim  erfinderischen  Verfahren  erfolgt  das 
25  Tempern  unter  Druck.  Dadurch  kann  derjenige  An- 

teil  des  Imprägniermittels,  der  beim  Tempern  in- 
nerhalb  des  Rohlings  verkokt,  also  zu  der  Schad- 
stoffbildung  nicht  mehr  beitragen  kann,  gegenüber 
sonst  gleichen  Temperbedingungen  erhöht  werden. 

30  Wenn  man  mit  der  Imprägnierung  eine  vorgegebe- 
ne  Verkokung  innerhalb  des  Rohlings  erzielen  will, 
wird  durch  die  erhöhte  Verkokungsrate  innerhalb 
des  Rohlings  auch  die  Menge  des  einzusetzenden 
Imprägniermittels  herabgesetzt.  Das  spart  Kosten 

35  und  wirkt  zusätzlich  im  Sinne  der  zugrundeliegen- 
den  Aufgabenstellung. 

Sauerstoff  kann  die  warme  Oberfläche  der 
Rohlinge  oxydieren,  so  daß  die  fertig  getemperten 
Rohlinge  oberflächlich  unbrauchbar  sind.  Man  kann 

40  die  betreffende  Oberflächenschicht  am  fertig  ge- 
temperten  Rohling  abtragen,  aber  das  führt  einer- 
seits  zu  Verlust  und  andererseits  zu  neuen  Abmes- 
sungen  und  das  kann  man  dann  nicht  hinnehmen, 
wenn  es  sich  bei  dem  Rohling  um  maßlich  exakt 

45  vorgefertigte  Steine  oder  dergleichen  handelt. 
Aus  diesem  Grunde  ist  es  Aufgabe  einer  Wei- 

terbildung,  sicherzustellen,  daß  solche  oberflächli- 
chen  Oxydationen  vermieden  werden.  Diese  Wei- 
terbildung  ist  dadurch  gekennzeichnet,  daß  als 

50  Inertgas  Stickstoff  eingesetzt  wird.  Da  die  Rohlinge 
außerhalb  des  Autoklavs  kalt  und  innerhalb  des 
Autoklavs  keinem  Sauerstoff  ausgesetzt  sind,  wird 
die  Oberflächenoxydation  dann  sicher  unterbunden. 

Eine  weitere  Verfahrensmöglichkeit  besteht 
55  darin,  daß  während  des  Temperns  zusätzlich  Inert- 

gas  in  den  Autoklav  eingedrückt  wird. 
Es  empfiehlt  sich  schon  aus  Sicherheitsgrün- 

den,  daß  der  Innendruck  des  Autoklavs  ständig 
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überwacht  wird  und  eine  Überschreitung  des  zuläs- 
sigen  Höchstdruckes  Ph  bzw.  eines  vorgegebenen, 
darunter  liegenden  maximalen  Betriebsdruckes  Pb 
durch  dosiertes  Ablassen  von  Inertgas  verhindert 
wird. 

Da  die  angestrebte  Innenverkokung  umso  hö- 
her  ist,  je  höher  der  Temperdruck  ist,  empfiehlt  es 
sich,  die  diesbezüglichen  Möglichkeiten  des  gege- 
benen  Autoklavs  auszunutzen.  Das  geschieht  da- 
durch,  daß  die  Inertgaseinfüllung,  vorzugsweise  die 
vor  dem  Tempern  eingefüllte  Inertgasfüllung,  so 
bemessen  ist,  daß  bei  Tempertemperatur  ein  Be- 
triebsdruck  Pb  erreicht  ist,  der  fast  in  der  Höhe  des 
Höchstdruckes  Ph  liegt. 

Die  mit  den  Schadstoffen  beladenen  Inertgase, 
die  abgelassen  werden,  zum  Beispiel  zum  Über- 
druck-Abbau  während  des  Temperns  oder  zum 
Druckausgleich  vor  dem  Öffnen  des  Autoklavs  oder 
aber  als  verbleibende  Füllung  des  geöffneten  Auto- 
klavs,  werden  vorzugsweise  durch  thermische 
Nachverbrenung  gereinigt,  ehe  sie  an  die  Umwelt 
abgegeben  oder  weiterverwendet  werden. 

Es  empfiehlt  sich,  die  Inertgase,  soweit  nicht 
zur  Drucksteuerung  Teile  vorzeitig  abgelassen  wer- 
den  müssen,  bis  zur  Erkaltung  im  Autoklav  zu 
belassen,  um  dadurch  die  ausgedampften  Schad- 
stoffe  durch  Kondensation  abzuscheiden,  ehe  der 
Autoklav  geöffnet  wird.  Auf  diese  Weise  wird  die 
Beladung  der  dann  freiwerdenden  Inertgase  redu- 
ziert  und  das  Kondensat  kann  zur  Weiterverarbei- 
tung  eingesammelt  werden. 

Nach  dem  erfindungsgemäßen  Verfahren  wer- 
den  Innenverkokungsraten  von  mindestens  35  Ge- 
wichtsprozent,  vorzugsweise  mindestens  40  Ge- 
wichtsprozent,  erzielt. 

Es  werden  höhere  Innenverkokungsraten  er- 
zielt,  wenn,  wie  vorzugsweise  vorgesehen,  der  Be- 
triebsdruck  Pb  bei  Tempertemperatur  Tt  zwischen 
10G  und  108  Pa,  vorzugsweise  zwischen  10G  und 
107  Pa,  liegt.  Im  einzelnen  sind  Innenverkokungsra- 
ten  erzielbar,  bezogen  auf  das  Gewicht,  von  über 
70  %  bei  einem  Betriebsdruck  Pb  bei  Tempertem- 
peratur  Tt  von  10G  Pa.  Bei  107  Pa  sind  sogar 
Innenverkokungsraten  von  über  80  %  erzielbar. 

Die  Erfindung  wird  nun  anhand  von  Beispielen 
näher  erläutert. 

VERFAHRENSBEISPIEL  1 

Formgerecht  vorgepreßte  Rohlinge  für  feuerfe- 
ste  Steine  aus  A1  =  20  Gewichtsprozent  M1  = 
Steinkohlepech  als  Imprägniermittel  und  A2  =  80 
Gewichtsprozent  M2  =  Kokspulver  werden  auf  T1 
=  150°C  vorgewärmt  und  in  einen  Autoklav  einge- 
stellt.  Die  Grenztemperatur  dieser  Rohlinge  beträgt 
Tg  =  300  °C.  Das  Einstellen  geschieht  auf  Palet- 
ten,  die  mit  einem  Fahrgestell  in  den  Autoklav 
hineingefahren  werden,  wobei  das  Fahrgestell  an- 

schließend  wieder  herausgeholt  wird.  Die  zulässige 
Innendruckbelastung  des  eingesetzten  Autoklavs 
beträgt  Ph  =  1  0G  Pa. 

Der  Autoklav  wird  dann  druckdicht  verschlos- 
5  sen  und  auf  Pv  =  7000  Pa  evakuiert  und  dann  mit 

M3  =  Stickstoff  unter  einem  Startdruck  Ps  =  2  x 
105  Pa  gefüllt.  Dann  wird  mittels  einer  innerhalb 
des  Autoklav  angeordneten  elektrischen  Heizung 
das  Innere  des  Autoklavs  bis  auf  die  Tempertem- 

io  peratur  Tt  =  740  °  C  aufgeheizt.  Diese  Tempertem- 
peratur  Tt  ist  nach  Z1  =  30  Stunden  Heizzeit 
erreicht.  Dabei  hat  sich  der  Betriebsdruck  Pb  durch 
die  Temperaturerhöhung  und  durch  ausgasende 
Abscheidungen  erhöht  auf  Pb  =  7  x  105  Pa. 

15  Dieser  Betriebsdruck  Pb  und  die  Tempertem- 
peratur  Tt  werden  während  Z2  =  8  Stunden  auf- 
rechterhalten.  Dann  wird  die  Beheizung  abgeschal- 
tet  und  das  Innere  des  Autoklavs  kann  abkühlen. 
Nach  Z3  =  50  Stunden  ist  im  Inneren  des  Auto- 

20  klavs  die  Temperatur  auf  T2  =  250  °C  abgefallen. 
Der  Druck  des  Prozeßgases  ist  dabei  gleichzeitig 
auf  P1  =  3,3  x  105  Pa  abgesunken. 

Es  wird  nun  durch  dosiertes  Ablassen  von 
überschüssigem  Prozeßgas  Druckausgleich  ge- 

25  schaffen  und  der  Autoklav  wird  dann  geöffnet  und 
die  fertig  getemperten  Rohlinge  werden  entnom- 
men.  Sie  bestehen  jetzt  zu  100  %  aus  Kokspulver. 
Aus  dem  Gewichtsverlust  gegenüber  dem  Aus- 
gangsgewicht  errechnet  sich  eine  Innenverko- 

30  kungsrate  des  Pechs  von  D1  =  52  Gewichtspro- 
zent. 

VERFAHRENSBEISPIEL  2 

35  Wie  Beispiel  1  mit  dem  einzigen  Unterschied, 
daß  der  höchste  Betriebsdruck  Pb  =  7  x  105  Pa 
nicht  erst  bei  Erreichen  der  Tempertemperatur  Tt, 
sondern  durch  zusätzliches  Einblasen  von  Stick- 
stoff  bereits  bei  Erreichen  der  Verkokungstempera- 

40  tur  Tv  =  400  °C  erzielt  wird.  Durch  Abblasen  über- 
schüssigen  Stickstoffs  während  der  weiteren  Auf- 
heizung  wird  der  erreichte  Betriebsdruck  Pb  =  7  x 
105  Pa  aufrechterhalten  bis  zum  Erreichen  der 
Tempertemperatur  Tt  und  auch  während  der  Halte- 

45  zeit  Z2. 
Die  Verkokungsrate  ist  höher  als  im  Verfah- 

rensbeispiel  1,  nämlich  D1  =  56  Gewichtsprozent. 
Die  Zeichnung  zeigt  einen  innendruckbelastba- 

ren  Autoklav  1,  der  in  Verbindung  mit  den  Ausfüh- 
50  rungsbeispielen  einsetzbar  ist.  Das  langgestreckte 

Gehäuse  des  Autoklavs  ist  mit  2  bezeichnet.  Die- 
ses  Gehäuse  2  ist  am  einen  Ende  geschlossen  und 
am  anderen  Ende  hat  es  eine  Öffnung  3,  die  durch 
einen  aufgesetzten  Deckel  4  verschließbar  ist.  Die 

55  Öffnung  3  ist  von  einem  kreisrunden  Flansch  5 
umgeben,  auf  den  ein  Flansch  6  des  Deckels  4 
formschlüssig  paßt.  Die  beiden  Flansche  5  und  6 
werden  in  geschlossenem  Zustand  durch  aufge- 

3 
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setzte  Krallen  7  und  8  zusammengehalten.  Zwi- 
schen  den  beiden  Flanschen  5  und  6  befindet  sich 
ein  Dichtring  9,  der  hydraulisch  aufblasbar  ist. 

Das  Betätigen  der  Krallen  7  und  8  erfolgt  mit 
einer  hydraulischen  Einrichtung,  deren  Betätigung  5 
dahingehend  gesichert  ist,  daß  der  Verschluß  nur 
geöffnet  werden  kann  nach  erfolgtem  Druckaus- 
gleich  des  Autoklav-Inneren  zur  Umgebung. 

Innerhalb  des  Autoklavs  ist  eine  von  außen 
bedienbare  elektrische  Heizung  10  angeordnet.  In  10 
den  Autoklav  mündet  ein  durch  ein  Ventil  12  ab- 
sperrbarer  Abblasstutzen  13,  ein  durch  ein  Ventil 
14  absperrbarer  Einblasstutzen  15  und  ein  mit  ei- 
nem  Sicherheitsventil  16  ausgestatteter  Überdruck- 
ausblasstutzen  17.  75 

Innerhalb  des  Autoklavs  sind  Paletten  20,  21, 
22  abgestellt,  auf  denen  zu  tempernde  Rohlinge 
23,  24  ...  abgestellt  sind. 

Patentansprüche  20 

1.  Verfahren  zum  Tempern  von  imprägnierten, 
kohlenstoffhaltigen  Rohlingen,  insbesondere 
zur  Herstellung  feuerfester  Steine,  Graphitelek- 
troden  oder  dergleichen,  die  mit  Pech  oder  25 
dergleichen  kohlenstoffhaltigem  Imprägniermit- 
tel,  das  oberhalb  einer  Grenztemperatur  Tg 
von  etwa  300  °C  (Grad  Celsius)  unter  Normal- 
druck  (=  105Pa(=  Pascal))  Kohlenwasserstoff 
und  andere  schädliche  Gase  ausgast,  imprä- 
gniert  sind, 

-  bei  welchem  Verfahren  die  Rohlinge  in 
einem  Autoklav  von  Inertgas  umgeben 
sind  und  auf  die  Tempertemperatur  Tt 
erhitzt  und  dann  abgekühlt  werden, 

-  bei  welchem  die  Rohlinge  kalt  -  das  heißt 
unterhalb  der  Grenztemperatur  Tg  -  in 
einen  bis  zu  einem  inneren  Höchstdruck 
Ph  im  Dauerbetrieb  belastbaren,  innen 
inert  beheizbaren  kalten  Autoklav  gestellt 
werden, 

-  bei  welchem  der  Autoklav  dann  gasdicht 
verschlossen  wird, 

-  bei  welchem  der  Autoklav  dann  evakuiert 
wird  auf  einen  Vakuumdruck  Pv, 

-  bei  welchem  der  Autoklav  dann  mit  Inert- 
gas  gefüllt  wird  bis  zu  einem  Startdruck 
Ps  von  mindestens  105Pa  und 

-  bei  welchem  dann  bei  gasdichtem  Ab- 
schluß  das  Innere  des  Autoklav  auf  die 
Tempertemperatur  Tt  erhitzt  und  auf  der 
Tempertemperatur  gehalten  wird,  bis  die 
Rohlinge  auf  die  Tempertemperatur  Tt 
im  wesentlichen  durchgewärmt  sind, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß 

-  die  Inertgaseinfüllung,  insbesondere  die 
vor  Beginn  des  Temperns  eingefüllte 
Inertgasfüllung,  so  bemessen  ist,  daß  be- 

reits  bei  Erreichen  einer  Schwelltempera- 
tur  Ts,  die  zwischen  der  Tempertempera- 
tur  Tt  und  der  Verkokungstemperatur  Tv 
liegt,  bei  der  die  Verkokung  des  Imprä- 

5  gniermittels  unter  dem  jeweils  herrschen- 
den  Betriebsdruck  Pb  beginnt,  insbeson- 
dere  bereits  bei  Erreichen  dieser  Verko- 
kungstemperatur  Tv,  der  endgültige  Be- 
triebsdruck  Pb,  der  fast  in  der  Höhe  des 

70  Höchstdruckes  Ph  liegt,  erreicht  ist  und 
dann  durch  Ablassen  überschüssigen 
Inertgases  bis  zum  Erreichen  der  Tem- 
pertemperatur  Tt  konstant  aufrechterhal- 
ten  wird, 

75  -  der  Betriebsdruck  Pb  bei  Tempertempe- 
ratur  Tt  zwischen  10G  und  108Pa,  insbe- 
sondere  zwischen  10G  und  107Pa  liegt, 

-  nach  dem  Durchwärmen  der  Rohlinge 
auf  die  Tempertemperatur  Tt  die  Behei- 

20  zung  abgebrochen  und  das  Innere  des 
Autoklaven  abgekühlt  wird  bis  auf  minde- 
stens  die  Grenztemperatur  Tg, 

-  dann  zum  Druckausgleich  überflüssiges 
Inertgas  abgelassen  wird  und 

25  -  dann  der  Autoklav  geöffnet  und  die  ge- 
temperten,  kalten  Rohlinge  entnommen 
werden. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1  , 
30  dadurch  gekennzeichnet,  daß  als  Inertgas 

Stickstoff  eingesetzt  wird. 

3.  Verfahren  nach  Anspruch  1  oder  2, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  der  Innen- 

35  druck  des  Autoklavs  ständig  überwacht  wird 
und  eine  Überschreitung  des  Höchstdrucks  Ph 
bzw.  eines  vorgegebenen  darunter  liegenden 
maximalen  Betriebsdrucks  Pb  durch  dosiertes 
Ablassen  von  Inertgas  verhindert  wird. 

40 
4.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  An- 

sprüchen, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  bereits  bei  Er- 
reichen  der  Verkokungstemperatur  Tv  von 

45  400  °C  während  des  Temperns  zusätzlich 
Inertgas  in  den  Autoklav  eingedrückt  wird. 

5.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  An- 
sprüchen, 

50  dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Inertgase, 
die  abgelassen  werden,  gereinigt  werden,  und 
zwar  vorzugsweise  durch  thermische  Nachver- 
brennung. 

55  6.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  An- 
sprüchen, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Beladung 
der  Inertgase  aus  beim  Tempern  ausgedampf- 

4 
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ten  Anteilen  des  Imprägniermittels  im  wesentli- 
chen  durch  Kondensation  abgeschieden  wer- 
den,  ehe  der  Autoklav  geöffnet  wird. 

Claims 

1.  Method  of  baking  impregnated,  carbon-con- 
taining  green  bodies,  in  particular  for  the  man- 
ufacture  of  refractory  bricks,  graphite  elec- 
trodes  or  the  like,  which  have  been  impreg- 
nated  with  pitch  or  a  similar  carbon  containing 
impregnating  agent  which,  above  a  limiting 
temperature  Tg  of  about  300  °C  (degrees 
centigrade)  under  normal  pressure  (  =  105Pa 
(=  Pascal)),  releases  hydrocarbon  gas  and 
other  harmful  gases, 

-  in  which  method  the  green  bodies  are,  in 
an  autoclave,  surrounded  by  inert  gas 
and  are  heated  to  the  baking  temperature 
Tt  and  then  cooled,  and 

-  in  which  the  green  bodies  are  placed 
cold  -  that  is  to  say  below  the  limiting 
temperature  Tg  -  into  a  cold  autoclave 
which  can  be  stressed  up  to  an  internal 
maximum  pressure  Ph  in  continuous  Op- 
eration  and  can  be  heated  in  the  interior 
under  inert  conditions,  and 

-  in  which  the  autoclave  is  then  sealed 
gas-tight,  and 

-  in  which  the  autoclave  is  then  evacuated 
to  a  vacuum  pressure  Pv,  and 

-  in  which  the  autoclave  is  then  filled  with 
inert  gas  up  to  a  starting  pressure  Ps  of 
at  least  1  05  Pa,  and 

-  in  which,  with  gas-tight  sealing,  the  inte- 
rior  of  the  autoclave  is  then  heated  to  the 
baking  temperature  Tt  and  held  at  the 
baking  temperature  until  the  green  bod- 
ies  have  been  substantially  heated  to  the 
baking  temperature  Tt  throughout, 
characterized  in  that 

-  the  inert  gas  filling,  in  particular  the  inert 
gas  filling  introduced  before  the  Start  of 
baking,  is  such  that,  already  when  a 
threshold  temperature  Ts  is  reached 
which  lies  between  the  baking  tempera- 
ture  Tt  and  the  coking  temperature  Tv  at 
which  the  coking  of  the  impregnating 
agent  Starts  under  the  particular  prevail- 
ing  operating  pressure  Pb,  especially  al- 
ready  when  this  coking  temperature  Tv  is 
reached,  the  ultimate  operating  pressure 
Pb,  which  is  almost  at  the  level  of  the 
maximum  pressure  Ph,  is  reached  and 
then  kept  constant  by  letting  off  excess 
inert  gas  until  the  baking  temperature  Tt 
is  reached, 

-  the  operating  pressure  Pb  at  the  baking 
temperature  Tt  is  between  10G  and 
108Pa,  especially  between  10G  and 
107Pa, 

5  -  after  the  green  bodies  have  been  heated 
throughout  to  the  baking  temperature  Tt, 
the  heating  is  stopped  and  the  interior  of 
the  autoclave  is  cooled  down  at  least  to 
the  limiting  temperature  Tg, 

io  -  superfluous  inert  gas  is  then  let  off  for 
balancing  the  pressure,  and 

-  the  autoclave  is  then  opened  and  the 
baked,  cold  bodies  are  taken  out. 

75  2.  Method  according  to  Claim  1,  characterized  in 
that  the  inert  gas  used  is  nitrogen. 

3.  Method  according  to  Claim  1  or  2,  character- 
ized  in  that  the  internal  pressure  of  the  auto- 

20  clave  is  continuously  monitored  and  exceeding 
the  maximum  pressure  ph  or  a  preset  lower 
maximum  operating  pressure  Pb  is  prevented 
by  controlled  letting-off  of  inert  gas. 

25  4.  Method  according  to  one  of  the  preceding 
Claims,  characterized  in  that  inert  gas  is  addi- 
tionally  injected  into  the  autoclave  during  bak- 
ing  even  before  the  coking  temperature  Tv  of 
400  °  C  is  reached. 

30 
5.  Method  according  to  one  of  the  preceding 

Claims,  characterized  in  that  the  inert  gases  let 
off  are  purified,  in  particular  preferably  by  ther- 
mal  after  combustion. 

35 
6.  Method  according  to  one  of  the  preceding 

Claims,  characterized  in  that  the  loading  of  the 
inert  gases  with  fractions  of  the  impregnating 
agent  evaporated  out  during  baking  is  substan- 

40  tially  precipitated  by  condensation  before  the 
autoclave  is  opened. 

Revendications 

45  1.  Procede  pour  le  recuit  d'ebauches  impregnees 
contenant  du  carbone,  en  particulier  pour  la 
fabrication  de  mattes  resistant  au  feu,  d'elec- 
trodes  de  graphite  ou  autres  produits  de  ce 
genre,  qui  sont  impregnees  avec  du  brai  ou 

50  avec  une  substance  de  ce  type  contenant  du 
carbone,  qui  degaze  ä  partir  d'une  certaine 
temperature  Tg  d'environ  300  °C  (degres  Cel- 
sius)  sous  pression  normale  (=  105  Pa  (  = 
Pascal))  des  hydrocarbures  et  autres  gaz  no- 

55  cifs, 
-  procede  par  lequel  les  ebauches  sont 

entourees  de  gaz  inerte  dans  un  autocla- 
ve  et  sont  chauffees  ä  une  temperature 

5 
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de  recuit  Tt  pour  etre  ensuite  refroidies, 
-  procede  par  lequel  on  place  les  ebau- 

ches  ä  froid  (c'est-ä-dire  en  dessous  de 
la  temperature  limite  Tg)  dans  un  auto- 
clave  froid  que  l'on  peut  chauffer,  dont  5 
l'atmosphere  interieure  est  inerte,  et  que 
l'on  peut  charger  en  continu  jusqu'ä  at- 
teindre  une  pression  maximum  interieure 
Ph, 

-  procede  par  lequel  l'autoclave  est  alors  10 
referme  de  fagon  hermetique  aux  gaz, 

-  procede  par  lequel  l'autoclave  est  ensui- 
te  evacue  ä  une  pression  de  vide  Pv, 

-  procede  par  lequel  l'autoclave  est  alors 
rempli  d'un  gaz  inerte  jusqu'ä  atteindre  75 
une  pression  de  depart  Ps  d'au  minimum 
105  Pa  et 

-  procede  par  lequel,  apres  avoir  ferme 
l'autoclave  de  fagon  etanche  aux  gaz, 
l'interieur  de  l'autoclave  est  alors  chauffe  20 
ä  la  temperature  de  recuit  Td  et  est 
maintenu  ä  la  temperature  de  recuit,  jus- 
qu'ä  ce  que  les  ebauches  soient  pour 
l'essentiel  chauffees  en  profondeur  ä  la 
temperature  de  recuit  Tt,  25 
caracterisees  en  ce  que, 

-  le  remplissage  par  un  gaz  inerte,  en  par- 
ticulier  le  remplissage  par  un  gaz  inerte 
que  l'on  effectue  avant  le  debut  du  re- 
cuit,  est  calcule  de  teile  sorte  que,  dejä,  30 
lorsque  l'on  atteint  une  temperature  de 
debut  de  carbonisation  Ts,  comprise  en- 
tre  la  temperature  de  recuit  Tt  et  la  tem- 
perature  de  cokefaction  Tv,  temperature 
ä  laquelle  la  cokefaction  de  l'agent  de  35 
Saturation  debute  sous  la  pression  de 
fonctionnement  qui  regne  dans  ce  cas, 
en  particulier,  dejä,  lorsque  l'on  atteint 
cette  temperature  de  cokefaction  Tv,  on 
a  atteint  la  pression  definitive  de  fonc-  40 
tionnement  Pb,  qui  se  situe  presque  au 
niveau  de  la  pression  maximale,  et  on 
maintient  la  pression  de  fonctionnement 
Pb  ä  une  valeur  constante,  en  evacuant 
alors  les  gaz  inertes  excedentaires  jus-  45 
qu'ä  ce  que  l'on  ait  atteint  la  temperature 
de  recuit  Tt, 

-  la  pression  de  fonctionnement  Pb  ä  la 
temperature  de  recuit  Tt  se  trouvant 
comprise  entre  10G  et  108  Pa,  en  parti-  50 
culier  entre  10G  et  107  Pa, 

-  apres  le  chauffage  en  profondeur  de 
l'ebauche  ä  la  temperature  de  recuit  Tt, 
on  interrompt  le  chauffage  et  on  refroidit 
l'interieur  de  l'autoclave  en  descendant  55 
jusqu'ä,  au  minimum,  la  temperature  li- 
mite  Tg, 

-  puis  on  laisse  s'echapper  le  gaz  inerte 
en  exces  pour  equilibrer  la  pression  et 

-  l'on  ouvre  ensuite  l'autoclave  et  l'on  enle- 
ve  les  ebauches  refroidies  qui  viennent 
de  subir  le  recuit. 

2.  Procede  d'apres  la  revendication  1  ,  caracterise 
en  ce  que,  le  gaz  inerte  que  l'on  emploie  est 
de  l'azote. 

3.  Procede  d'apres  les  revendications  1  ou  2, 
caracterise  en  ce  que,  l'on  surveille  constam- 
ment  la  pression  interieure  de  l'autoclave  et 
que  l'on  empeche,  par  un  lächage  dose  de 
gaz  inerte  Je  depassement  de  la  pression 
maximale  Ph  ou  de  la  pression  de  fonctionne- 
ment  maximale  Pb  predefinie,  laquelle  lui  est 
interieure. 

4.  Procede  d'apres  l'une  des  revendications  pre- 
cedentes,  caracterise  en  ce  que,  l'on  injecte 
dejä  dans  l'autoclave  une  quantite  supplemen- 
taire  de  gaz  inerte  lorsque  l'on  atteint  une 
temperature  de  cokefaction  Tv  de  400  0  C  pen- 
dant  le  recuit. 

5.  Procede  d'apres  l'une  des  revendications  pre- 
cedentes,  caracterise  en  ce  que,  les  gaz  iner- 
tes  que  l'on  reläche  sont  nettoyes,  et  cela,  de 
preference  par  post-combustion  thermique. 

6.  Procede  d'apres  l'une  des  revendications  pre- 
cedentes,  caracterise  en  ce  que,  avant  d'ouvrir 
l'autoclave,  l'on  extrait,  essentiellement  par 
condensation,  la  Charge  des  gaz  inertes  prove- 
nant  des  constituants  de  l'agent  de  Saturation 
que  l'on  a  fait  evaporer  lors  du  recuit. 

6 



EP  0  433  792  B1 

7 


	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen

